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Abstract.  C12H21NO2, M r = 211.3, monoclinic, P21/c, 
a = 6.242 (4), b = 13.166 (5), c = 16.730 (6) A, fl = 
116.09 (4) °, Z = 4, D e = 1.14 Mg m -3. The positional 
and vibrational parameters, with anisotropic tem- 
perature factors for non-hydrogen atoms, were refined 
by full-matrix least-squares calculations to a final R = 
0.078 for 1528 reflexions. The acetyl group is in the 
median plane, with the oxygen on the same side as the 
axial methyls. 

Introduction. Ce compos6 a 6t6 synth6tis6 dans le but 
d'6tudier l'influence de la pr6sence d'un substituant 
polaire sur la r6activit6 du carbonyle de la t&ra- 
m&hylcyclohexanone; il &ait en effet important de 
savoir darts quelle mesure l'effet 61ectronique de champ, 
apport6 par le groupe ac&yle en position 4, pouvait 
modifier le sens et la vitesse d'addition sur le carbonyle 
de la t&ramethylcyclohexanone. 

Une 6tude pr61iminaire sur chambre de Weissenberg 
a permis d'obtenir une premi6re valeur des param&res 
et le groupe spatial. Nous avons effectu6 la collection 
des intensit6s sur diffractom&re automatique quatre 
cercles CAD-4 Enraf-Nonius  (radiation Cu Ka filtr6e 
par du nickel). 1825 r6flexions ont 6t6 observ6es (0 ___ 
60°), dont 1528 mesur6es avec I > 2o(I )  ont 6t6 
conserv6es pour l'affinement. Etant donn6 la taille du 
cristal (0,25 mm environ de plus grande dimension) et 
la valeur du coefficient lin6aire d'absorption: g = 0,62 
mm -1, nous avons pu n6gliger les effets de l 'absorption. 

Nous avons d6termin6 la structure ~ l'aide du 
programme M U L T A N  74 (Main, Woolfson, Lessinger, 
Germain & Declercq, 1974): 300 r6flexions, correspon- 
dant aux facteurs normalis6s E les plus forts, ont 
d 'abord 6t6 s61ectionn6es. La synth6se de Fourier, 
effectu6e b. l'aide de ces 300 r6flexions auxquelles on 
avait affect6 les phases correspondant ~t la figure de 

m6rite la plus 61ev6e, a r6v616 les positions de tous les  
atomes sauf ceUes des hydrog6nes. Les atomes d 'hydro- 
g6ne ont 6t6 plac6s grfice h une s6rie 'diff6rence' 
effectu6e ~t l'aide de l'ensemble des facteurs de 
structure. La structure a 6t6 ensuite affin6e par 
moindres carr6s h l'aide du programme de Busing, 
Martin & Levy (1962); la quantit6 minimis6e 6tait 
w l k F  ° _ i Fcl  12, dans laquelle le poids w a 6t6 d&ermin6 

l'aide de la m6thode de Hughes (1941): w = (A + 
BF o + C ~ )  -1 (avec A = 0,59, B = 0,0082 et C = 
0,0007) pour F o > 8; w = (0,7) -1 pour F o _< 8. Nous 
avons pris une agitation thermique isotrope pour les 
atomes d'hydrog6ne (6gale h l'agitation thermique 
moyenne des atomes auxquels ils sont li6s) et une 
agitation thermique anisotrope pour les autres atomes. 

Tableau 1. Paramdtres de position (x 104) et B~q 

Les 6carts-type portant sur la derni6re d6cimale sont donn6s entre 
parenth6ses. B ~q = ~ ~-i ~-j fllj at. aj. 

x y z B~q (A z) 

O(1) 6992 (7) 4221 (3) 5655 (2) 6,97 (14) 
N 6736 (6) 4444 (2) 4775 (2) 4,79 (12) 
C(l) 8143 (7) 3935 (3) 4557 (2) 4,21 (12) 
C(2) 9916 (7) 3179 (3) 5110 (2) 4,36 (13) 
C(3) 9236 (6) 2121 (2) 4688 (2) 3,33 (9) 
C(4) 8807 (5) 2205 (2) 3698 (2) 2,88 (9) 
C(5) 7096 (6) 3056 (2) 3122 (2) 3,24 (9) 
C(6) 7901 (7) 4063 (3) 3639 (2) 4,10 (12) 
C(30) 11346 (7) 1409 (3) 5171 (2) 4,33 (13) 
C(31) 7117 (7) 1710 (3) 4819 (2) 4,62 (14) 
C(40) 8236 (7) 1182 (3) 3236 (2) 3,97 (12) 
0(40) 6436 (6) 732 (2) 3086 (2) 6,18 (12) 
C(42) 10011 (9) 736 (3) 2962 (3) 6,37 (19) 
C(50) 7357 (7) 3152 (3) 2257 (2) 4,55 (14) 
C(51) 4442 (6) 2885 (3) 2873 (2) 4,67 (13) 
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Tableau 2. Distances interatomiques et angles de Tableau 3. Plan moyen passant  par  les atomes C(4), 
valence C(40), O(40), C (42) et distances au plan (A) 

Les distances sont exprim6es en A, les angles en degr6s d6cimaux. 
Les valeurs maximum des 6carts-type sur les distances et les angles 
sont respectivement de 0,005 Aet de 0,5 o. 

N-O(1) 1,439 C(4)-C(5) 1,555 
C(1)-N 1,278 C(4)-C(40) 1,515 
C(1)-C(2) 1,474 C(5)-C(6) 1,541 
C(1)-C(6) 1,486 C(5)-C(50) 1,531 
C(2)-C(3) 1,535 C(5)-C(51) 1,537 
C(3)-C(4) 1 , 5 6 0  C(40)-O(40) 1,195 
C(3)-C(30) 1 , 5 2 6  C(40)-C(42) 1,493 
C(3)-C(3 I) 1,531 

O(1)-N-C(1) 113,8 Ct3)-C(4)-C(5) 117,3 
N-C(1)-C(2) 126,6 C(3)-C(4)-C(40) 111,8 
N-C(1)-C(6) 117,7 C(5)-C(4)-C(40) 112,9 
C(2)-C(1)-C(6) 115,6 C(4)-C(40)-O(40) 122,4 
C(1)-C(2)-C(3) 110,2 C(4)-C(40)-C(42) 117,8 
C(2)-C(3)-C(4) 107,9 O(40)-C(40)-C(42) 119,8 
C(2)-C(3)-C(30) 108,3 C(4)-C(5)-C(6) 107,9 
C(2)-C(3)-C(31) 109,6 C(4)-C(5)-C(50) 108,4 
C(4)-C(3)-C(30) 108,1 C(4)-C (5)-C(51) 115,3 
C(4)-C(3)-C (31) 114,9 C(6)-C(5)-C (50) 108,3 
C(30)-C(3)-C(31) 107,8 C (6)-C(5)-C (51) 108,9 

C(50)-C(5)-C(51) 107,8 
C(5)-C(6)-C(1) 110,0 

H(O) 

Hl513) 0(I) 
\ H(62) ! 1  

II "<"'"' II 
O(40) ::~x / C 311 

~_~-.~-.~,>-/...~-~-- .<2,> 

- H(4231 / H~303) - H{301) 

H(302) 

Fig. 1. G~om~trie de la mol6cule. 

Les positions des atomes d'hydrog6ne n'ont pas 6t6 
affin6es. Nous avons obtenu un indice r6siduel final 
R = 0,078, avec R = ~.[kF o - iF< i l /~  kFo. t e s  
valeurs des coordonn~es atomiques sont donn6es dans 
le Tableau 1.* 

* Les listes des facteurs de structure, des param6tres thermiques 
anisotropes et des coordonn6es des atomes d'hydrog6ne non 
affin6es ont et~ d6pos~es au dep6t d'archives de la British Library 
Lending Division (Supplementary Publication No. SUP 35788:14 
pp.). On peut en obtenir des copies en s'adressant h: The Executive 
Secretary, International Union of Crystallography, 5 Abbey 
Square, Chester CH 1 2HU, Angleterre. 

Les valeurs maximum des +carts-type sur les distances sont de 
0,005 A. 

C(4)* -0,0002 C(2) 1,266 
C(40)* 0,0008 C(3) 1,334 
0(40)* -0,0003 C(5) - 1,327 
C(42)* -0,0002 C(6) - 1,239 
C(1) 0,023 N -0,069 

* Atomes d6finissant le plan. 

Les distances interatomiques et les angles de valence 
tigurent dans le Tableau 2. La g6om6trie de la molecule 
est repr6sent6e sur la Fig. 1. 

Discussion. On savait, par l'6tude de spectres en RMN 
de la c6tone elle-m~me et de son oxime (Boyer, 1978), 
que la substitution du groupe ac&yle en 4 a pour effet 
de tiger la molecule en emp~chant l'inversion du cycle 
en chaise; par contre on ignorait si cette substitution 
apporte des d6formations suppl~mentaires par rapport 
A celles existant dans la t6tram6thyl-3,3,5,5 cyclo- 
hexanone-oxime (Toure, Lapasset, Boyer & Lamaty, 
1980); on ne connaissait pas non plus rorientation du 
groupe ac&yle par rapport au reste de la mol6cule. Nos 
r6sultats permettent d'affirmer que ce groupement est 
du m~me c6t~ que les m~thyles axiaux; de plus, un 
calcul de plan moyen dont les r6sultats figurent dans le 
Tableau 3 permet de voir que les atomes de ce 
groupement sont situ6s dans un plan qui s'6carte peu du 
plan de sym6trie bissecteur de la molecule: les atomes 
C(3) et C(5) sont respectivement A 1,334 (5) et 
1,327 (5)A du plan du groupe ac&yle, tandis que 
l'atome C(1) se situe tr6s pr6s [0,023 (5) A] de ce m~me 
plan. L'axe du dip61e C=O est orient6 de telle faqon 
que l'oxyg6ne se trouve du m6me c6t~ que C(31) et 
C(51) par rapport au plan moyen du cycle carbon6. 

La conformation du cycle carbon6, comme dans la 
t&ram6thyl-3,3,5,5 cyclohexanone-oxime (Toure et al., 
1980), est domin6e par la tr6s forte r6pulsion entre les 
m~thyles axiaux: les liaisons axiales C(3) -C(31)  et 
C(5) -C(51)  contenues dans un m~me plan, ne sont pas 
parall61es: la distance C(3) . . -C(5)  est de 2,662 (5)I t ,  
alors que celle entre C(31) et C(51) est de 3,316 (5) A; 
cette difference correspond ~ un angle de 24,7 (5) ° 
entre les directions C(3)-C(31)  et C(5)-C(51) ;  cette 
d6formation est sensiblement plus importante que celle 
qui a 6tb observ6e dans la t~tram6thyl-3,3,5,5 cyclo- 
hexanone-oxime off l'angle correspondant a une valeur 
de 22,8 (3) °. Cette d6formation a pour cons6quence 
l'aplatissement du cycle: le carbone C(4) se rapproche 
du plan d6fini par C(2), C(3), C(5) tandis que C(1) 
s'~carte de ce m~me plan. 
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Nous remercions les membres du Laboratoire de 
Min6ralogie-CristaUographie (Universit6 Aix-Mar-  
seille III) pour la collection des donn6es. Les cal- 
culs ont 6t6 effectu6s ~. l'Office Central de M6canogra- 
phie ~, Abidjan. 
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A b s t r a c t .  Cz9H24NO+.C1 -, M r = 349.86, ortho- 
rhombic, P212121, a = 7.422 (1), b = 7.475 (1), c = 
33.857 (4) A, Z = 4, D x = 1.24 Mg m -3. The structure 
was refined to R = 0.049 for 835 observed reflections. 
CI- is hydrogen bonded to the positively charged N 
atom. 

Introduction. Dans  le cadre d'une &ude g6n6rale du 
mode d'action de drogues /t activit~ a- et fl- 
adr6nergiques (Carpy, 1979; L6ger, Gadret & Carpy, 
1980) nous nous sommes int6ress6s h la (fl-hydroxy- 
a-m&hyl-ph~n6thylamino)-3 m6thoxy-3' propioph~- 
none: oxyf~drine, qui pr~sente la particularit+ d'&re 
/t la fois un ligand des r6cepteurs a e t  ft. En effet, si la 
mol6cule poss6de le squelette des ph6nyl&hanolamines 
(PEA) qui classiquement sont des drogues h activit6 
fl-sympatholytique, elle poss+de 6galement un radical 
aryle sur la chaine aliphatique, substituant l 'amine, qui 
entraine une affinit~ pour le r6cepteur a: K o = 800 n M  
(Yates-Aggerbeck, 1978) (Fig. 1). 

3 2 eO, H H t7 le 

4 H-CH--N--CH~-CH~--C~ ( o } )19 
~I I" '="'=" I" \"---Jl 

lO 
O - - C H  3 

C I ; 4  22 23 

Fig. 1. Num6rotation atomique. 

Des cristaux de chlorhydrate d'oxyf6drine ont 6t6 
obtenus par 6vaporation lente d'une solution m&hanoli- 
que. 1403 r6flexions ind6pendantes ont 6t6 mesur6es 
sur un diffractom+tre automatique Enraf -Nonius  
CAD-4;  seules 835 r6flexions telles que I > 2a(I )  ont 
6t6 consid6r6es comme observ6es. Les conditions de 
mesure des intensit6s sont indiqu6es dans le Tableau 1. 

Tableau 1. Mesure des intensitds 

Dimensions du eristal: 0,4 × 0,27 × 0,01 mm 
Temp6rature: 291 K 
Radiation: Cu Ka, 2 = 1,5418 A 
Monochromateur: cristal de graphite 
Distance cristal-ouverture du d&ecteur: 173 mm 
Ouverture du d+tecteur: hauteur 4 mm 

largeur 1,3" + 1,0" tg 0 (mm) 
Limites en 0:1 ~ 55 o 
Angle de balayage: A0 = 0,80* + 0,40 tg 0 (o) 
Mode de balayage: o~, 0 avec rapport de vitesses 3 : 2* (co/0) 
Param/~tres de mesure d'intensit~:t Opr ~ = 0,45 

o = 0,01; vitesse de balayage initial: 20 ° min-~;/max = 90 s 
Angle de pr~l+vement: 5 o. 
Facteur d'att~nuation: 16 

Contr61e Contr61e 
d'intensit+ d'orientation 

R~flexions de r6f6rence 20i, i 10 0,0,26,430, 040 
5400 s 100 r~flexions 

* Valeurs d&ermin6es exp6rimentalement. 
f Enraf-Nonius Structure Determination Package (1978). 
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